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Abstract of DE1 01 25560 

Production of profiled parts of increased ductility from polyamide nanocomposites containing polyamide A 
and a delaminated silicate layer consisting of hydrophobized bentonite. Production of profiled parts from 
polyamide nanocomposites containing polyamide A and a delaminated silicate layer (B) the ductility can 
be increased when during injection molding a melt containing A and B is introduced into the injection 
molding tool feeding head and the conditions are selected so that the melt in the injection molding tool 
flows in a parallel direction, thus imparting a high degree of orientation to the melt. Independent claims 
are included for: (1) a profiled part obtained as described below; (2) the process as described above in 
which the extent of orientation of the melt Is frozen in when the melt solidifies. 
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Herslellung der teilaronialischen Copolyaittide mil niedrigeni TVianiingehall kann nach den in den EP-A 129 195 und 
129 196 bcschricbcncn Vcrfahrcn crfolgcn. 

[0021] Die nachfolgende nicht abschlieBende Aufzahlung enthalt die genannlen, so wie weiiere Polyamide iiii Sinne 

der Erfindung (in Klammern sind die Monomeren angegeben): 

PA 46 (Telrainethylendiainin, Adipinsaure) 

PA 66 (Hcxanicthylcndiamin, Adipinsaure) 

PA 69 (Hexamethylendiamin, Azelainsaure) 

PA 610 (Hexamethylendiamin, Sebacinsaure) 

PA 612 (Hexamethylendiamin, Decandicarbonsaure) 

PA 613 (Hexamethylendiamin, Undecandicarbonsaure) 

PA 1212 (1,1 2-Dodecandiamin, Decandicarbonsaure) 

PA 1313 (1,13-Diaminotridecan, Undecandicarbonsaure) 

PA MXD6 (m-Xylylendiamin, Adipinsaure) 

PA TMDT (Triniethylhexamethylendiaitlin, Terephthalsaure) 

PA 4 (Pyrrolidon) 

PA 6 (e-Caprolactam) 

PA 7 (Ethanolactam) 

PA 8 (Capryllactam) 

PA 9 (9-Aminopelargonsaure) 

PA 11 (ll-Aminoundecansaure) 

PA 12 (Laurinlactam) 

[0022] Diese Polyamide und ihre HersteUung sind bekannt. Einzelheiten zu ihrer Herstellung findet der Fachmann in 
Ullmanns Encyklopadie der Technischen Chemie, 4. Auflage, Bd. 19, S. 39-54, Verlag Chemie, Weinheim 1980 sowie 
Ullmanns Encyclopedia of Indusuial Chemistry, Vol. A21, S. 179-206, VCH Verlag, Weinheim 1992 sowie Stoei:khert 
Kunststofflexikon, 8. Auflage, S. 425^28, Hanser Verlag Munchen 1992 (Stichwort "Polyamide" und folgende) 
[0023] Auf die Herstellung der bevorzugten Polyamide PA6, PA 66 und Copoiyamid 6/66 wird nachfoleend kurz ein- 
gegangen. * 

[0024] Die Polymerisation bzw. Polykondensation der Ausgangsmonomere wird vorzugsweise nach den ubUchen Ver- 
^hren durchgefuhrt. So kann die Polymerisation des Caprolactams beispielsweise nach den in der DE-A 14 95 198 und 
DE-A 25 58 480 beschriebenen kontinuieriichen Verfahren erfolgen. Die Polymerisation von AH-Salz zur Herstellunc 
von PA 66 kann nach dem ubiichen diskontinuierlichen Verfahren (siehe: Polymerization Processes S 424^67 insbe- 
^^I'^T^' 444^6, Interscience, New York, 1977) oder nach einem kontinuierUchen Verfahren, z. B gemaB EP- 
A 129 196, erfolgen. 

[0025] Bei der Polymerisation konnen ubliche Kettenregler mitverwendet werden. Geeignete Kettenregler sind z B 
Iraacetondiaminverbindungen (siehe WO-A 95/28443), Monocarbonsauren wie Kssigsaure, Propionsaure und Benzoe- 
saure, sowie Basen wie Hexamethylendiamin, Benzylamin und 1,4-Cyclohexyldiamin. Auch C4-C,o-Dicarbonsauren 
wie Adipinsaure, Azelainsaure, Sebacinsaure, Dodecandisaure; Cs-Cg-Cycloalkandicarbonsauren wie Cyclohexan-1 4- 
dicarbonsaure; Benzol- und Naphthalindicarbonsauren wie Isophthalsaure, Terephthalsaure und Naphthalin-2 6-dicar- 
bonsaure, sind als Kettenregler geeignet. 

[0026] Die erhaltene Polymerschmelze wird aus dem Reaktor ausgetragen, gekuhlt und granuliert. Das erhaltene Gra- 
nulat wurd emer Nachpolymerisation unterworfen. Dies geschieht in an sich bekannter Weise durch Erwamien des Gra- 
nulats auf erne Temperatur T unterhalb der Schmelztemperatur bzw. KristalUtschmelztemperatur des Polyamids 
Durch die Nachpolymensadon stellt sich das endgultige Molekulaigewicht des Polyamids (messbar als Viskositatszahl 
yz, siehe Angaben zur VZ weiter oben) ein. Ublicherweise dauert die Nachpolymerisation 2 bis 24 Stunden, insbeson- 
dere 12 bis 24 Stunden. Wenn das gewiinschte Molekulaigewicht erreicht ist, wird das Granulat in ublicher Weise abee- 
kiihlt. * 

[0027] Entsprechende Polyamide sind unter dem Handelsnamen IJltramid® von BASF erhaltlich. 

Komponcntc B) 

[0028] ; Als Komponente B) enthalten die Fomimassen mindestens ein delaminiertes Schichtsilikat B) Schichtsilikate 
werden auch als Phyllosilikate bezeichnet. 

[0029] Untcr cincm Schichtsilikat vcrstcht man im allgcmcincn Silikatc, in wclchcn die Si04-Tctracdcr zu zwcidimcn- 
sionalen unendlichen Netzwerken (Schichtengitter) verbunden sind. Die empirische Formel fiir das Anion lautet 
(S12O5- )n. Die einzelnen Schichten sind durch die zwischen ihnen liegenden Kationen miteinander verbunden wobei in 
den naturiich vorkommenden SchichtsiUkaten meistens als Kationen Na, K, Mg, Al oder/und Ca vorliegen. ' 
[0030] Die Schichtdicken derartiger Silikate vor der Delaminierung betragen ublicherweise von 5 bis 100 A vorzues- 
weise 5 bis 50 und insbesondere 8 bis 20 A. 1 Angstrom (A) entspricht 0, 1 Nanometer (nm). ' 

. Als Beispiele fur synthetische und naturliche Schichtsilikate (Phyllosilikate) seien Montmorillonit, Smectit 11- 
ht, Sepioht, Palygorskit, Muscovit, Ailevardit, Amesit, Hectorit, Fluorhectorit, Saponit, Beidellit, Talkum, Nontronit 
Stevensit, Bentonit, Glimmer, Vermiculit, RuorvermicuUt, Halloysit und Fluor enthaltende synthetische Mica-TVpen ge- 
nannt. ^ 

[0032] Unter einem delaminierten Schichtsilikat im Sinne der Erfindung sollen Schichtsilikate verstanden werden bei 
welchen durch Unisetzung mit sogenannten Hydrophobierungsmitteln und gegebenen falls anschlieBendcr Monomer- 
zugabe (sog. QueUung z. B. mit sog. AH-Salzen) die Schichtabstande zunachst vergroBert werden. 
[0033] Durch anschlieBende Polykondensation oder Mischung (z. B. durch Konfektionierung) des hydrophobierten 
und gegebenenfalls gequoUenen Schichtsilikates mit Polyamiden erfolgt die Delaminierung der Schichten welche im 
Formkorper vorzugsweise zu einem Schichtabstand von mindestens 40 A, vorzugsweise mindestens 50 A fuhren 
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[0050] Weitere geeigneLe HydrophobierungsiniUel sincl u. a. in der WO-A 93/4118, WO-A 93/4117, EP-A 398 551 
und DE-A 36 32 865 bcschricbcn. 

[0051] Nach der Hydrophobierung weisen die Schichlsilikate einen Schichtabstand von 10 bis 40 A, vorzugsweise von 
13 bis 20 A auf. Der Schichtabstand bedeutet iiblicherweise den Abstand von der Schichtunlerkante der oberen Schicht 
zur SchichloberkanLe der unleren Schichl. Die Lange der BlaLLchen belragL iiblicherweise bis zu 2000 A, vorzugsweise 5 
bis zu 1500 A. 

[0052] Besonders bevorzugt verwendet man ais delaminiertes Schichtsilikat B) hydrophobierte Bentonite, z. B. hydro- 
phobierten Montmoriilonit. 

[0053] Die Herstellung der Polyaiiiid-Nanocoinposites kann beispielsweise nach der in-situ- oder der melt-intercala- 
tion-Methode erfolgen. 10 
[0054] In-situ-niethode: Das auf die vorslehende Weise hydrophobierte Schichtsilikat wird anschlieBend in Suspension 
Oder als Feststoff mit den Polyainid-Mononteren oder -Prapolymeren geniischt und die Polykondensation wird in ubli- 
cher Weise durchgefiihrt. 

[0055] Hierbei ist es moglich, den Schichtabstand weiter zu vei^roBern, indem man das Schichtsihkat mit Polyamid- 
monomeren bzw. Prapolymeren bei Temperaturen von 25 bis 300, vorzugsweise von 100 bis 280 und insbesondere von 15 
200 bis 260*'C liber eine Verweilzeit von 5 bis 120 Min, vorzugsweise von 10 bis 60 Min umsetzl (sog. Quellung). Je 
nach Dauer der Verweilzeit und Art des gewahlten Monomeren vergroBert sich der Schichtabstand zusatzlich um 10 bis 
150, vorzugsweise um 20 bis 50 A. AnschlieBend fiihrt man die Polykondensation in ublicher Weise durch. Besonders 
vorteilhaft wird die Polykondensation unter gleichzeitiger Scherung durchgefiihrt, wobei vorzugsweise Scherspannun- 
gen gemaB DIN 1 1443 von 10 bis 10^ Pa, insbesondere 10^ bis Itf* Pa vorliegen. 20 
[0056] Gegebenenfaiis verwendete ZusatzstofTe C) konnen hierbei zu den Monomeren oder zur Prapolymerschmelze 
(Entgasungsextruder) hinzugegeben werden. 

[0057] Melt-inercalation-Methode: Das auf die vorstehende Weise hydrophobierte Schichtsilikat B) wird als Feststoff 
mit dem Tertigen Polyamid-Polymeren A) in ublicher Weise auf bekannten Vorrichtungen gemischt, und die Mischung 
ausgetragen, gekuhlt und zerkleinert. Beispielsweise kann man A) und B) in einem Extruder unter Aufschmelzen des Po- 25 
lyamids innig vermischen, und das Extrudat austragen, kiihlen und granulieren. 

[0058] Werden Zusatzstoffe C) mitverwendet, kann man sie ebenfalls in die Mischvorrichtung einbringen und so eine 
Mischung aus A), B) und C) herstellen. 

[0059] Die Polyamidforrmnassen kann man danach einer weiteren thermischen Behandlung, d. h. einer Nachkonden- 
sation in fester Phase unterwerfen. In Temperaggregaten wie z. B. einem Taumler-Mischer oder kontinuierlich sowie dis- 30 
kontinuierlich betriebenen Temperrohren tempert man die in der jeweiligen Bearbeitungstbrm vorliegende Formmasse, 
bis die gewiinschte \^skositatszahi VZ oder relative Viskositat Tirel des Polyamids erreicht wird. Der Temperaturbereich 
der Temperung hangt vom Schmelzpunkt der reinen Komponente A) ab. Bevorzugte Temperaturbereiche sind 5 bis 50, 
vorzugsweise 20 bis 30**C unterhalb des jeweiligen Schmelzpunktes der reinen Komponenten A). Das Verfahren erfolgt 
vorzugsweise in einer Inertgasatmosphare, wobei Stickstoff und uberhity.ter Wasserdanipf als Fnertgase bevorzugt sind. 35 
Die Verweilzeiten betragen im allgemeinen von 0,5 bis 50, vorzugsweise von 4 bis 20 Stunden. AnschlieBend werden aus 
den Formmassen mittels SpritzguB Fomiteile hergestellt. 

[0060] Die in-situ- und die melt-intercalation-Methode werden in der DE-A 198 54 170, auf die hiermit verwiesen 
wird, eingehend beschrieben. 

40 

Mengenanteile von A) und B) 

[0061] Bevorzugt enthalten die Polyamid-Nanocomposites, aus denen die Formteile nach dem erfindungsgemaBen 
Verfahren hergestellt werden, 

45 

A) 60 bis 99,9, bevorzugt 90 bis 99 und besonders bevorzugt 93 bis 97 Gew.-% mindestens eines Polyamids A), 
und 

B) 0,1 bis 40, bevorzugt 1 bis 10 und besonders bevorzugt 3 bis 7 Gew.-% mindestens eines delaiiiinierten Schicht- 
sihkatcs B). 



Zusatzstoffe C) 

[0062] Als optionale Komponente C) konnen die Polyamid-Nanocomposites weitere Zusatzstoffe und Verarbeitungs- 
hilfsmittel enthalten, bevorzugt in Anteilen von 0 bis 70, insbesondere 0 bis 50 Gew.-%. 55 
[0063] Weitere Zusatzstoffe sind beispielsweise in Mengen bis zu 40, vorzugsweise bis zu 30 Gew.-% kautschukela- 
stische Polymerisate (oft auch als Schlagzahmodifier, Elastomere oder Kautschuke bezeichnet). 

[0064] Ganz allgemein handeit es sich dabei um Copolymerisate die bevorzugt aus mindestens zwei der folgenden Mo- 
nomeren aufgebaut sind: 

Ethylen, Propyien, Butadien, Isobuten, Isopren, Chloropren, Vinylacetat, Styrol, Acrylnitril und Acryl- bzw. Methacryl- 60 
saureester mit 1 bis 18 C-Atomen in der Alkoholkomponente. 

[0065] Derartige Polymere werden z. B. in Houben-Weyl, Methoden der organischen Chemie, Bd. 14/1 (Georg- 
Thieme-Verlag, Stuttgart, 1961). Seiten 392 bis 406 und in der Monographic von C. B. Bucknall, "Toughened Plastics" 
(Applied Science Publishers, London, 1977) besclirieben. 

[0066] Im folgenden werden einige bevorzugte Arten solcher Elastomerer vorgestellt. 65 
[0067] Bevorzugte Arten von solchen Elastomeren sind die sog. Ethylen-Propylen (EPM) bzw. Ethylen-Propylen- 
Dien-(EPDM)-Kautschuke. 

[0068] EPM-Kautschuke habcn im allgemeinen praktisch keine Doppelbindungen niehr, wahrend EPDM-Kautschuke 
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o 

II 

C Y 

Y O-Z Oder NH-Z und 

Z eine Cp bis Cio-Alkylen- oder Cg- bis Ci2-Arylengruppe. 

[0082] Auch die in der EP-A 208 187 beschriebenen Pfropfmonomeren sind zur Einfuhrung reaktiver Gruppen an der 
Oberfl^che geeignet. 

[0083] Als weilere Beispiele seien noch Acrylaniid, Methacrylaniid und substituierte Ester der Acrylsaure oder Metha- 
crylsaure wie (N-t-Butylamino)-ethylniethacrylat, (N,N-Dimethylaniino)ethylacrylat, (N,N-Dimethylaniino)-methyl- 
acrylat und (N,N-Diethylamino)ethylacrylat genannt. 

[0084] Weiterhin konnen die Teilchen der Kautschukphase auch vernetzt sein. Als Vernetzer wirkende Mononiere sind 
beispielswcise Buta-l,3-dien, Divinylbenzol, Diallylphthalat und Dihydrodicyclopentadienylacrylat sowie die in der EP- 
A 50 265 beschriebenen Verbindungen. 

[0085] Femer konnen auch sogenannten pfropfvernetzende Monomere (grafllinking monomers) verwendet werden, 
d. h. Monomere mit zwei oder niehr polynierisierbaren Doppelbindungen, die bei der Polymerisation mit unterschiedli- 
chen Geschwindigkeiten reagieren. Vorzugsweise werden solche Verbindungen verwendet, in denen mindestens eine re- 
aktive Gruppe mit etwa gleicher Geschwindigkeit wie die ubrigen Monomeren polymerisiert, wahrend die andere reak- 
tive Gruppe (oder reaktive Gruppen) z. B, deutlich langsamer polymerisiert (polymerisieren). Die unterschiedlichen Po- 
lymerisationsgeschwindigkeiten bringen einen bestimmten Anteil an ungesattigten Doppelbindungen im Kautschuk mit 
sich. Wird anschlieBend auf einen solchen Kautschuk eine weitere Phase aufgepfropft, so reagieren die im Kautschuk 
vorhandenen Doppelbindungen zumindest teilweise mit den Pfropfmonomeren unter Ausbildung von chemischen Bin- 
dungen, d. h. die aufgepfropfte Phase ist zumindest teilweise uber chemische Bindungen mit der Pfropfgrundlage ver- 
kniipft. 

[0086] Beispiele fiir solche pfropfvernetzende Monomere sind Allylgruppen enthaltende Monomere, insbesondere Al- 
lylester von ethylenisch ungesattigten Carbonsauren wie Allylacryiat, Allylmethacrylat, Diallylmaleat, Diallylfiimarat, 
IDiallylitaconat oder die entsprechenden Monoallylverbindungen dieser Dicarbonsauren. Daneben gibt es eine Vielzahl 
weiterer geeigneter pfropfvemetzender Monomerer; fiir nahere Einzelheiten sei hier beispielsweise auf die US- 
PS 4 148 846 verwiesen. 

[0087J Im allgemeinen betragt der Anteil dieser vemetzenden Monomeren an dem schlagzah moditizierenden Polymer 
bis zu 5 Gew.-%, vorzugsweise nicht mehr als 3 Gew.-%, bezogen auf das schlagzah modifizierende Polymere. 
[0088] Nachfolgend seien einige bevorzugte Emulsionspolymerisate aufgefiihrt. Zunachst sind hier Pfropfpolymeri- 
sate mit einem Kern und mindestens einer auBeren Schale zu nennen, die folgenden Aufbau haben: 



Typ 


Monomere fiir den Kern 


Monomere fiir die Hiille 


I 


Buta-1, 3-dien, Isopren, n- 
Butylacrylat , E thylhexyl - 
acrylat oder deren 
Mischungen 


S tyr ol , Aery Ini tr i 1 , 
Methylmetliacrylat 


II 


wie I aber unter Mit- 
verwendung von Verne tzern 


wie I 


III 


wie I Oder II 


n-Butylacrylat , Ethyl - 
acrylat , Methylacrylat , 
Buta-1, 3-dien, Isopren, 
Ethylhexylacrylat 


IV 


wie I Oder II 


wie I Oder III aber unter 
Mi t verwendung von Monome- 
ren mit reaktiven Gruppen 
wie hierin beschrieben 


V 


Styrol, Acrylni tril, 
Methylraetliacrylat oder 
deren Mischungen 


erste Hiille aus Monomeren 
wie unter I und II fiir den 
Kern beschrieben 
zweite Hiille wie unter I 
Oder IV fur die Hiille be- 
schrieben 



[0089] Anstelle von Pfropfpolymerisaten mit einem mehrschaligen Aufbau konnen auch homogene, d. h, einschalige 
Elastomere aus Buta--l,3-dien, Isopren und n-Butylacrylat oder deren Copolymeren eingesetzt werden. Auch diese Pro- 
dukte konnen durch Mit verwendung von vemetzenden Monomeren oder Monomeren mit reaktiven Gruppen hetgestellt 
werden. 

[0090] Beispiele fur bevorzugte Emulsionspolymerisate sind n-Butylacrylat/(Meth)acrylsaure-Copolymere, n-Butyl- 
acrylat/Glycidylacrylat- oder n-Butylacrylat/Glycidylmethacrylat-Copolymere, Pfropfpolymerisate mit einem inneren 
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[0111] Die erfindungsgeiuaBen ^ormkorper weisen in der Regel einen Af-B-A^^nB Schichlaufbau auf, also Schichl- 
folgc ABABAB . . ., wobci A die Thcmioplastinatrix darstcUl unddic Schicht B das dclaminicrtc Schichtsilikat bcdcutct. 

Spri tzg uB verfahren 

[0112] Bci dcni crfindungsgcmaBcn Verfahren wcrdcn die Formtcilc iin SpritzguB verfahren durch Einbringen cincr 
Schmelze, enthaitend das Polyamid A) und das delaminierte Schichtsilikat B), uber einen AnguB in ein SpritzguBwerk- 
zeug, hergestellt. 

[0113] Das Schichtsiiikai B) schmilzt im Gegensatz zum Polyamid A) in der Regel wahrend des SpritzguB vorganges 
nicht auf. Demnach ist der Anspruchswortlaul "Schmelze" zu verstehen alsMischung aus geschmolzenem (plastischem) 
Polyamid A) und festem Schichtsilikat B). 

[0114] Das Einbringen der Schmelze iiber einen AnguB in das SpritzguB werkzeug geschieht in an sich bekannter 
Weise, z. B. mittels einer Spri tzg uBmaschine (Kolben-, Schnecken- oder andere SpritzguBmaschine). 
[0115] Das SpritzguBverfahren zur Herstellung von Kunststoff-Formteilen ist seit langem bekannt und bedarf keiner 
naheren Erlauterung. Einzelheiten findet der Fachmann z. B. in folgenden Monographien: Menges et al., Anleitung fur 
den Bau von SpritzgieBwerkzeugen, 2. Aufl.. Hanser Verlag, Munchen 1983; Menges, Einfuhrung in die Kunststoffver- 
arbeitung, Hanser Veriag, Munchen 1979; Sarhoiz, Spritzgiefien: Verfahrensablauf, Verfahrensparameter, ProzeBfuh- 
rung, Hanser Verlag, Munchen 1979. 

[0116] Das erfindungsgemaBe Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, daB man die SpritzguBbedingungen in an sich be- 
kannter Weise derart wahlt, 

- daB die Schmelze im SpritzguBwerkzeug im wesentlichen parallel flieBt, wodurch eine hohe Orientierung der 
Schmelze erreicht wird, und 

- daB die hohe Orientierung der Schmelze beim Erstarren der Schmelze eingefroren wird. 

[0117] Den Anspruchswortlaul "daB die Schmelze im SpritzguBwerkzeug im wesentlichen parallel flieBt" wird nach- 
folgend erlautert. 

[0118] Ein beliebiger Punkt X der im SpritzguBwerkzeug vorwarts flieBenden Schmelze beschreibe einen FlieBweg x, 
und ein beliebiger Punkt Y der flieBenden Schmelze beschreibe einen FlieBweg y. Dabei ist der FlieBweg der Weg, den 
die Schmelze vom Anschnitt ausgehend im Werkzeug zunicklegt (der Anschnitt ist die Grenzflache zwischen dem 
SpritzguBformteil und dem Anguss). ErfindungsgemaB sind die SpritzguBbedingungen derart zu wahlen, daB die beiden 
RieBwege x und y aquidistant sind, im Falle von Geraden demnach parallel sind. 

[0119] Die FlieBfront der flieBenden Schmelze ist folghch im wesentlichen gerade und nicht etwa gekrummt, und die 
Front flieBt im wesendichen an alien Stellen mit gleicher Geschwindigkeit. 

[0120] Die Hinschrankung "im wesentlichen" tragt der Tatsache Rechnung, daB eine Schmelze im unmitteJbar an die 
Werkzeugoberflache angrenzenden Randbereich langsamer flieBt und direkt an der Werkzeugoberflache die FlieBge- 
schwindigkeit null ist, sodaB die FlieBfront in diesem Randbereich gekriimmt und moglicherweise der FlieBweg nicht 
parallel ist. 

[0121] Mit anderen Worten: ErfindungsgemaB sind die FlieBwege der Schmelze in an sich bekannter Weise derart zu 
optimieren, daB die Schmelze im SpritzguBwerkzeug im wesentlichen parallel flieBt. 

[0122] Dem Fachmann ist - beispieisweise vom Spritzgiefien glasfaserhaltiger thermoplasdscher Formmassen - be- 
kannt, wie er die SpritzguBbedingungen wahlen muss, damit die Schmelze im SpritzguBwerkzeug im wesentlichen par- 
allel flieBt. 

[0123] Als SpritzguBbedingungen sind beispielhaft zu nennen: 

- Ausgestaltung des Angusses, insbesondere Ort des Angusses (z. B. in oder auBerhalb der Trennebene des Werk- 
zeuges); (Jeometrie des Angusses, z. B. Form, Querschnitt, Volumen; (jeometrie evtl. vorhandener Verteilerkanale, 
z. B. Lange, Querschnitt, Volumen; Geometric des Anschnitts, z. B. Fonn, Querschnitt, 

- Wcrkzcug-Tcmpcratur (Wcrkzcugobcrflachcntcmpcratur) 

- Massetemperatur (Schmelzetemperatur) 

- Massedruck (Einspritzdruck) 

- Nachdruck 

- Zykluszcit 

- Einspritzzeit und Schneckenvorlaufgeschwindigkeit 

- Kuhlzeit 
Nachdruckzeit 

- Werkzeug-Offenzeit 

- Querschnittsflache der Werkzeugkavitat 

- Spritzlingsvolumen (Formteilvolumen) 

- Zuhaltekraft 

- Einspritzgeschwindigkeit. 

[0124] Es wird ausdriicklich auf die Norm DIN EN ISO 294- 1 (Oktober 1 998) verwiesen, in der die vorgenannten Pa- 
rameter definiert sind. 

[0125] Bevorzugt liegen die genannten Parameter innerhalb folgender Bereiche: 

- Werkzeugoberflachentemperatur: von 15 bis 140°C 

- Massetemperatur (Schmelzetemperatur): von 240 bis 320°C 
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(lurch gekennzeichnet, da(3 man djp Foniil^ile iin SprilzguBverfahren durch Einbringen einer Schineize enlhaltend A) 
und B) ubcr cincn AnguB in cin SpritzguBwcrkzcug hcrstcUt, und daB die Schmclzc im SpritzguBwcrkzcug im wcscntli- 
chen parallel flieBt, wodurch eine hohe Orientierung der Schineize erreicht wird, und daB die hohe Orientierung der 
Schmelze beiin Erstarren der Schmelze eingefroren wird. 
[0146] Die nachfolgenden Beispiele erlaulem die Erfindung. 

Beispiele 

[0147] Es wurden folgende Einsatzstoffe verwendet. 
Polyamid: 

Polyamid 6 (Polycaprolactani) mil einer \^skositatszahl VZ von 150 ml/g, gemessen als 0,5 gew.-%ige Ldsung in 96 
gew.-%iger Schwefelsaure bei 25°C nach ISO 307. Es wurde Ultramid® B3 von BASF verwendet. 
Delaininiertes hydrophobiertes Schichtsilikat: 

1 kg gereinigter Natrium-Bentonit niit einer lonenaustauschkapazitat von 95 meq/100 g wurde in einem geriihrten Kes- 
sel mil soviel Wasser vennischt, daB eine 2 gew.-%ige Suspension entstand. Zu der Suspension wurden bei RauniLempe- 
ratur 397 g Di(2-hydroxyethyl)methylstearylammoniumchlorid innerhalb 1 min zugefugt. Der ausgefallene Nieder- 
schlag wurde durch Filtration abgetrennt, mit Wasser gereinigt und spruhgetrocknet. 
[0148] Das Produkt ist auch als Cloisite® 30B von Fa. Southern Clay Products, Texas, USA. erhaltlich. 

Herstellung der Formmasse 

[0149] 95 Gew.-Teile Polyamid und 5 Gew.-Teile delaminiertes hydrophobiertes Schichtsilikat wurden auf einem 
Zweischneckenextruder bei 250"C, 250 Umdrehungen/min und 20 kg/h Durchsatz innig vermischt, die Mischung als 
Strange ausgetragen. im Wasserbad gekuhlt und granuliert. Man erhielt ein Polyamid-Nanocomposite-Granulat. 

Herstellung der Formkorper 

r0150] Vor der Spritzgufiverarbeitung wurde das Polyamid-Nanocomposite-Granulat 16 Stunden bei 100°C im 
kuum getrocknet. 

[0151] In den nachfolgenden Beispielen wurde die Schneckenvorlaufgeschwindigkeit so gewahlt, daB die FlieBge- 
schwindigkeit der Schmelze an der Stelle, die der gepriiften Stelle des Probekoipers entsprach, identisch war. 

Beispiel 1 (zum Vergleich) 

[01521 Auf einer SprityguBmaschine Arburg Allrounder 270S mit 25 mm Schneckendurchmesser wurden Rundschei- 
ben von 1 mm Dicke und 60 mm Durchmesser hergestellt. Die Schneckenvorlaufgeschwindigkeit bemjg 22 mm/s, die 
Werkzeugoberflachentemperatur 80°C und die Schmelzetemperatur (Massetemperatur) 270X\ Als SpritzguBwerkzeug 
wurde ein Einfachwerkzeug verwendet. Das AnguBsystem bestand aus einem AnguBkanal mit PunktanguB, der in der 
Trennebene des Werzeugs Jag. Aufgrund dieser Anordnung floss die Schmelze im Werkzeug nicht parallel, sondem ra- 
dial. 

Beispiel 2 (erfindungsgemaB) 

[0153] Auf einer Sprit zguBmaschine Nestal Synergy 1200 mit 32 nmi Schneckendurchmesser wurden Flatten von 
1 mm Dicke und 100 x 100 nun Kantenlange hergestellt. Die Schneckenvorlaufgeschwindigkeit betrug 50 mm/s, die 
Werkzeugoberflachentemperatur 80°C und die Schmelzetemperatur (Massetemperatur) 270°C. Als SpritzguBwerkzeug 
wurde ein Zweifachwerkzeug verwendet. Das AnguBsystem bestand aus einem StangenanguB, der senkrecht zu den bei- 
den Fonnleilen des Zweifachwerkzeugs lag, und pro Fonnteil einem nachfolgenden Bandanschnilt, Der Bandanschnitt 
bcwirktc, daB die Schmclzc im Werkzeug im wcscntlichcn parallel floss. Aus den Flatten wurden Rundschcibcn von 
1 mm Dicke und 60 mm Durchmesser spanabhebend herausgearbeitet. 

Priifung und Eigenschaflen der Probekorper 

[0154] An den Rundscheiben wurden im multiaxialen DurchstoBtest nach DIN 53443 bei 23 ''C die Gesamtschadi- 
gungsarbeit Wges bestimmt. Das Bruchverhalten wurde visuell bestimmt. 
[0155] Die Tabelle fasst die Ergebnisse zusamnien. 





Wges [J/nwn] 


Bruchverhalten 


Rundscheibe aus Bel - 
spiel 1 


19,7 


sprode 


Rundscheibe aus Bel - 
spiel 2 


33,4 


duktil-zSh 



[0156] Die Tabelle zeigt, daB sich durch Wahl der SpritzguBbedingungen derart, daB die Schmelze im Werkzeug par- 
allel flieBt (hier: durch Wechsel vom PunktanguB zum BandanguB) und daB die Schmelzeorientierung eingefroren wird, 
die Zahigkeit der dunnwandigen Formteile deutlich verbessert. Die Gesamtschadigungsarbeit nimmt um mehr als die 
Halfte von 19,7 auf 33,4 J/mm zu, und das Bruchverhalten ist duktil-zah statt sprode. 
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